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Alkyl:glycoside(s) and alkyl:oligo:gIycoside(s) prodn. - by acid catalysed reaction of 
saccharide(s) in aq. soln. with short chain alcohol(s) in counterflow column at elevated temp. 
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* Abstract : 

EP-482325 A Alkylglycosdies and alkyloligoglycosides are prepd. by acid catalysed reaction of saccharides in aq. soln. with 1-6C alcohols at elevated 
temps, in a counterflow reaction column. 

Pref. the saccharide is in the form of a saccharide syrup contg. 10-75% water, esp. a dextrose syrup contg. 50-70% water. The alcohol is pref. n- 
butanol. The reaction is pref. carried out in a column with 3 to 40 practical plates. 

USE/ADVANTAGE - The process gives alkylglycosides and alkyloligoglycosides of good colour without using elevated pressure and without foreign 
co-solvents. The prods, are useful intermediates in the prodn. of long chain alkylpolyg lycos ides having surfactant properties (Dwg.0/0) 
EP-482325 B A process for the preparation of alkyl glycosides and alkyl oligoglycosides by acid-catalysed reaction of saccharides in aqueous solution 
with alcohols having 1 to 6 carbon atoms at 70-150 deg. C, characterised in that the reaction is carried out in a counter-current reaction column 
(Dwg.0/1) 

US5227480 A Alkyl (oligo)glycosides are prepd. A) as known by acid catalysed acetalisation of saccharides in aq. soln. with 1-6C alcohols at 70-150 
deg.C with B) the acetalisation being carried out in a countercurrent reaction column. A saccharide syrup contg. 10-75% water, esp. a dextrose syrup 
contg. 50-70% water is used. The alcohol is n-butanol. The reaction column has 3-40 actual plates. 

USE/ADVANTAGE - In the prepn. of long chain alkyl polyglycosides having surfactant properties. Alkyl (oligo)glycosides of satisfactory colour can 
be produced without using superatmospheric pressure or co-solvents. (Dwg.0/1) 
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© Verfahren zur Herstellung von Alkylglycoslden und Alkylollgoglycosiden. 

© Alkylglycoside und Aikyloligoglycoside k8nnen 
durch saurekatalysierte Umsetzung von Sacchariden 
in wSflriger Losung mit kurzkettigen Alkoholen bei 
erhohter Temperatur hergesteltt werden. 

ErfindungsgemaJ3 wird nun die Reaktion in einer 
Gegenstromreaktionskolonne durchgefUhrt. 
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Die Erfrndung b trifft ein Verfahren zur H rstel- 
lung von Alkylglycosiden und Alkyloligoglycosiden, 
bei d m man Saccharide in wSflrig r Losung mit 
Alkoholen mit 1 bis 6 Kohlenstoffatom n unt r Sau- 
rekatalyse bei erhohter Temperatur umsetzt. 5 

Alkylglycoside und Alkyloligoglycosid mit Al- 
kyiresten mit 1 bis 6 Kohlenstoffatomen sind Zwi- 
schenprodukte bei der Hersteilung von langkettigen 
Alkylpolyglycosiden, die Tensideigenschaften besit- 
zen. 10 

Die Hersteilung von Alkylglucosiden aus waflri- 
gen Sacchariden und kurzkettigen Alkoholen erfolgt 
nach EP-A-0 099 183 bei erhohtem Druck und 
vorzugsweise in Gegenwart von Cosolvenzien. Die 
Reaktion kann in einem ROhrkessel oder in einem 75 
Rohrreaktor erfolgen, wobei die Umsetzung vor- 
zugsweise in einem ROhrkessel vorgenommen 
wird. 

In DE-A-36 23 246 wird bei der Reaktion von 
waflrigem Saccharid und kurzkettigem Alkohol kein 20 
Cosolvens benotigt. Die Reaktion kann in kontinu- 
ierlichen oder diskontinuierlichen Ruhrkesseln 
durchgefuhrt werden. Vorzugsweise wird eine 
Ruhrkesselkaskade verwendet. Dieses Verfahren 
liefert Produkte, die zum Teil hohen Anforderungen 25 
hinsichtlich der Farbe noch nicht genUgen. 

Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist es, 
ohne Anwendung von Uberdruck und fremden Co- 
solvenzien farblich gut© Alkylglycoside und Alkyloii- 
goglycoside aus Sacchariden in wa/Jriger Losung 30 
und Alkoholen mit 1 bis 6 Kohlenstoffatomen her- 
zustellen. 

Die Aufgabe wird erfindungsgemaB dadurch 
gelost, da/3 man die Reaktion in einer Gegenstrom- 
reaktionskolonne durchfOhrt. 35 

Als Saccharide sind Mono-, Di- oder Oligosac- 
charide geeignet. Beispiele dafUr sind Glucose, 
Mannose, Galactose, Gulose, Allose, Ribose, Arabi- 
nose, Xylose oder Saccharose. Es konnen auch 
Starkehydrolysate eingesetzt werden. Allgemein 40 
werden pumpfahige wSfirige Losungen eingesetzt. 
Saccharidsirupe mit 10 bis 75 % Wasser werden 
dabei vorzugsweise verwendet. Dextrosesirupe mit 
Wassergehalten von 50 bis 10 % werden ganz 
besonders bevorzugt. 45 

Geeignete Alkohole sind beispielsweise Metha- 
nol, Ethanol, Propanol, Isopropanol, n-Butanol, Iso- 
butanol, Pentanol, Hexanol oder Cyclohexanol. Vor- 
zugsweise wird n-Butanol eingesetzt. 

Als Katalysatoren kommen vor allem Mineral- 50 
sauren wie Schwefel- oder Phosphorsaure sowie 
starke organische SSuren wie Benzolsulfonsaure, 
Cumolsulfonsaure oder p-ToluolsulfonsSure in Be- 
tracht. Wegen einer geringeren korrosiven Wirkung 
w rden als Katalysatoren vorzugsweise organische 55 
Saur n eingesetzt. Die Katalysatoren werden meist 
als wMfirige oder als alkoholische Losung zugeg - 
ben. 



Die Alkyloligoglycoside haben im allgemein n 
einen Oligomerisationsgrad im Bereich von 1 bis 4. 

Als Geg nstromreaktionskolonne konnen ubli- 
che Kolonn n, wi beispielsweise Glock nbod n-, 
Siebboden-, Tunnelboden- oder FUllkorperkolon- 
nen v rwendet w rden. Die Kolonn n besitz n vor- 
zugsweise 3 bis 40 praktische Boden. Dabei wer- 
den Kolonnen mit 10 bis 20 praktischen Boden 
ganz besonders bevorzugt. 

In der Gegenstromreaktionskolonne wird eine 
Temperatur eingestellt, bei der Saccharid, Alkylgly- 
cosid und Alkyloligoglycosid in der FlUssigphase 
ablaufen konnen und bei der Alkohol und Wasser 
als Gasphase am Kopf der Kolonne abgezogen 
werden konnen. Die Reaktionstemperatur betragt 
meist 70 bis 150 °C. Dabei werden Temperaturen 
von 90 bis 140 * C vorzugsweise eingestellt. 

Obwohl die Reaktion auch bei Uberdruck 
durchgefQhrt werden kann, erfolgt die Reaktion im 
allgemeinen bei Normaldruck oder bei leichtem 
Vakuum bis etwa 0,05 MPa. 

Das Verfahren erfordert keine fremden Cosol- 
venzien und keinen Uberdruck. Der apparative Auf- 
wand ist gering. Die Apparatur ist einfacher als ein 
RQhrkesselkaskade. Man benotigt keine mechani- 
sche Energien. Auflerdem liefert die Kolonne ge- 
genUber der Kaskade bei hohem Umsatz farblich 
verbesserte Produkte. 

ErfindungsgemSB wird im allgemeinen so ver- 
fahren, dafl man die wSflrige Saccharidldsung, di 
auch alkoholisches Alkylglycosid enthalten kann, 
sowie die Katalysatorlosung in den oberen Teil der 
Gegenstromreaktionskolonne einfuhrt. Der Alkohol 
wird dampfformig in den unteren Teil der Kolonne 
eingeleitet. Nach der Reaktion wird unumgesetzter 
Alkohol und Wasser am Kopf der Kolonne abgezo- 
gen. Erfolgt beim Abktihlen des Kopfproduktes 
Phasentrennung, so kann der Alkohol direkt oder 
nach Aufarbeitung zurUckgefuhrt werden. Der Alko- 
hol kann auch zusammen mit dem frischen Alkohol 
dampfformig in den unteren Teil der Kolonne ein- 
geleitet werden. Das Reaktionsprodukt, Alkylglyco- 
side und Alkyloligoglycoside, wird am Sumpf der 
Kolonne isoliert. 

Wenn Alkylglycosid in den oberen Teil der 
Kolonne eingefGhrt werden soli, so kann man dazu 
einen Teil des Reaktionsproduktes zurQckfUhren. 
Man kann das Alkylglycosid beispielsweise aber 
auch in einer Vorreaktor-Stufe (ROhrkessel oder 
RUhrkesselkaskade) aus Saccharid und Alkohol 
herstellen. FUr diese Vorreaktion kann der Alkohol, 
den man am Kopf der Kolonne nach der Wasserab- 
scheidung erhalt, eingesetzt werden. 

In den folgenden Beispielen sind Prozentanga- 
ben, wenn nicht and rs angegeben, Angaben in 
G wichtsprozent. 
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Beispiel 1 

Die Reaktion wird in einer in Abbildung 1 sche- 
matise* dargestellten Glockenbodenkolonne (16 
praktische Boden, statistisch s Hold-up = 200 s 
ml/Bod n. Innendurchm sser d r Boden D = 80 
mm, Hone h = 100 mm/Boden) durchgefiihrt. Ober 
Leitung 1 werden 2.3 mol/h Glucose als 55%ige 
waBrige Losung und 8 1/h 35%iges butanolisches 
Butylglucosid (10,9 mol/h) auf den 3. Boden gege- io 
ben. 108 ml/h 10%ige butanolische p-Toluolsulfon- 
saure werden Gber Leitung 2 dem Kopf der Kolon- 
ne zugefuhrt. Aui3erdem werden 1,3 l/h Butanol 
(14,4 mol/h) als Gberhitzter Dampf auf den 15. 
Boden in die Kolonne geleitet. Die Kolonne wird bei 75 
den in Abbildung 1 angegebenen Temperaturen 
betrieben. 

Ein Butanol/Wasser-Gemisch wird Gber Leitung 
4 als Destillat abgezogen. Nach Abkuhlung und 
Phasentrennung wird Wasser Gber Leitung 5 abge- 20 
trennt, wahrend Butanol Ober Leitung 6 auf die 
Kolonne zurGckgegeben wird. Aus der kalten Blase 
der Kolonne werden 10 l/h butanolisches Butylglu- 
cosid mit einem Glucosegehalt von < 0,5 % und 
einem Wassergehalt von < 0,6 % Ober Leitung 7 25 
gewonnen. 
Jodfarbzahl: < 15 

Vergleichsbeispiel A 

30 

Herstellung von Butylglucosid in einer Ruhrkessel- 
kaskade 



dadurch gekennz ichnet, 

dafl man die Reaktion in iner Gegenstromre- 

aktionskolonn durchfQhrt. 

2. Verfahren nach Anspruch 1 , 
dadurch gek nnz_ ichnet, 

da/3 man einen Saccharidsirup mit 10 bis 75 % 
Wasser einsetzt 

3. Verfahren nach Anspruch 2, 
dadurch gekennzeichnet, 

dafl man einen Dextrosesirup mit 50 bis 70 % 
Wasser verwendet. 

4. Verfahren nach Anspruch 1 , 
dadurch gekennzeichnet. 

da/3 man als Alkohol n-Butanol verwendet. 

5. Verfahren nach Anspruch 1 , 
dadurch gekennzeichnet, 

dafl man die Reaktion in einer Kolonne mit 3 
bis 40 praktischen Boden durchfQhrt. 



In einer 2stufigen RUhrkesselkaskade. die aus 
zwei 5-l-RQhrreaktoren besteht, werden 0,8 l/h 35 
70%iger Glucosesirup (3.45 mol/h), 1,5 l/h Butanol 
(16,8 mol/h) sowie stundlich 1 Gewichtsprozent p- 
Toluolsulfonsaure, bezogen auf die Gesamtmenge 
an Einsatzstoffen, eingeleitet. Die RUhrreaktoren 
werden auf Siedetemperatur erhitzt, so da/3 konti- ao 
nuierlich ein Butanol/Wasser-Gemisch abdestilliert. 
Das Destillat wird in eine Wasserphase und eine 
Butanolphase aufgetrennt. wobei die Butanolphase 
in die Reaktoren zurOckgeleitet und die Wasserp- 
hase verworfen wird. Das Produkt aus dem zweiten 45 
Reaktor ist eine etwa 35%ige Losung von Butylglu- 
cosid in Butanol mit einem Glucosegehalt von < 
0,5 % und einem Wassergehalt von < 0,6 %. 
Jodfarbzahl: > 300 
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1. Verfahren zur Herstellung von Alkylglycosiden 
und Alkyloligoglycosiden durch saurekataly- 
sierte Umsetzung von Sacchariden in wSiSriger 55 
Losung mit Alkoholen mit 1 bis 6 Kohlenstoff- 
atomen b i erhohter Temperatur, 
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